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Введение

Контроль за содержанием селена (Se), азота (N), 

фосфора (P) и калия (K) в продовольственном сырье 

и продуктах питания является чрезвычайно важ-

ной задачей для современной аналитической химии 

и должен стать неотъемлемым показателем качества 

и безопасности продукции. При этом неотъемлемой 

частью обеспечения качества аналитических работ 

является использование стандартных образцов (СО) 

различного состава, аттестованных на содержание 

макро- и микроэлементов [1]. СО должны иметь установ-

ленные метрологические характеристики, включающие 

в себя аттестованное значение, границу погрешности 

и/или расширенную неопределенность аттестованного 

значения СО [2]. 

Для обеспечения в аналитической лаборатории пред-

приятия оперативного контроля точности (правильности 

и прецизионности) результатов определения элемент-

ного состава при анализе продовольственного сырья 

и продуктов питания необходимо иметь СО предприятия 

(СОП), которые должны быть близкими по составу 

и величине определяемого компонента к исследуемым 

рядовым образцам [3].

С учетом современных требований к стандартным 

образцам, используемых при проведении определений 

элементного состава, разработку СОП необходимо про-

водить в соответствии с правилами Федерального агент-

ства по техническому регулированию и метрологии [4].

В 2013–2014 годах нами проведены исследования 

на тему «Разработка стандартного образца предприятия 

состава капусты пекинской с аттестованным содер-

жанием селена». Результаты исследований изложены 

в статье [5]. Настоящая работа является продолжением 

предыдущей, в нее включены исследования по атте-

стации данного СОП на содержание как селена, так 

и азота, фосфора и калия с нормированным значением 

неопределенности.

Цель исследований – создать стандартный образец 

предприятия для оценки точности результатов определе-

ния селена, азота, фосфора и калия в продовольствен-

ном сырье. Для выполнения этой цели были поставлены 

следующие задачи: 

1) проведение мелкоделяночного полевого опыта 

с внесением селената натрия под продовольственную 

культуру в виде некорневой подкормки;

Используемые сокращения

АТФ – аденозинтрифосфорная кислота

АДФ – аденозиндифосфорная кислота

СО – стандартный образец

СОП – стандартный образец предприятия

МВИ – методика выполнения измерений

2) подготовка исходного материала продовольст-

венной культуры для разработки СОП;

3) установление аттестованного значения массовой 

доли селена, азота, фосфора, калия и неопределенности 

аттестованного значения.

Экспериментальная часть

Подготовку СОП проводили в соответствии с тех-

ническим заданием. Исходным материалом послужила 

продовольственная культура – капуста пекинская 

гибрида F1 «Ника» Brassica rapa ssp. Pekinensis (Lour.). 

Выращивание капусты пекинской производили на почве 

с высоким содержанием азота (85 мг/кг), средней 

обеспеченностью подвижных форм фосфора (85 мг/кг) 

и калия (68 мг/кг) [6]. Отбор проводили в несколько 

этапов в виде многократной выемки капусты пекинской. 

Материал для СОП имеет одинаковый ботанический 

состав, условия выращивания, фазу уборки, технологию 

заготовки, условия и сроки хранения. Масса отобранного 

исходного единичного материала составляла не менее 

1 кг (без учета первоначальной влаги). Отобранный 

материал герметично упаковывали в полиэтиленовые 

емкости, внутрь вкладывали этикетку с номером и наи-

менованием образца. Отобранный материал доставляли 

в лабораторию в день отбора образцов или на следую-

щий день, или осуществляли хранение (не более недели) 

при температуре +4…+10 °С, используя холодильник.

Подготовку (измельчение, сушка, усреднение) прово-

дили в соответствии с методическими указаниями [7]. 

С кочанов капусты пекинской удаляли внешние кроющие 

листья, не используемые в пищу. Кочаны измельчали на 

дольки размером от 1 до 5 см и сушили при температуре 

не более 40 ± 2°С в сушильном шкафу с принудитель-

ной вентиляцией. Затем образцы охлаждали в течение 

часа на лабораторном столе и взвешивали. Процедуру 

проводили до момента, когда масса образцов между 

1-м и 2-м взвешиванием не превышала 0,5 % массы 

высушенной и охлажденной пробы.

Высушенные образцы размалывали на ножевой 

мельнице с тонкостью помола 0,5 мм. Затем воздушно-

сухой размолотый материал просеивали через сито на 

стол, покрытый полиэтиленовой пленкой. Исходный 

материал тщательно перемешивали (усредняли) не 

менее 20 раз и методом квартования делили на части 

для дальнейшей фасовки. Расфасовку подготовленного 

исходного материала проводили сразу после усредне-
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ния. Пробы массой около 200 г брали в виде разовой 

выемки химическими стаканами и затем помещали 

в герметичную тару.

Установление аттестованного значения массовой 

доли селена, азота, фосфора и калия в СОП состава 

капусты пекинской (далее СОП) проводили в соответ-

ствии с [8]. Для этого выполнили по 20 определений 

каждого элемента (табл. 1).

Определение селена проводили гидридным атомно-

абсорбционным методом на спектрометре AAS Vario 6 

(Analytik Jena AG, Германия) по [9], азота – фотометри-

ческим методом по [10], фосфора – фотометрическим 

методом на фотометре КФК (Россия) по [11], калия – 

пламенно-фотометрическим методом на пламенном 

фотометре ФПА (Россия) по [12].

Среднее значение содержания селена в капусте 

пекинской из n = 20 результатов измерений составило 

0,044 мг/кг, азота – 4,09 %, фосфора – 0,69 % и калия – 

2,87 % соответственно.

Определили критический диапазон CR0,95 = f(n) ·  I(z) 

для каждого элемента, где  I(z) – стандартное отклонение 

повторяемости методики измерений (МВИ) в условиях 

промежуточной прецизионности (для селена  I(z) = 0,009, 

азота  I(z) = 0,13, фосфора  I(z) = 0,07 и калия  I(z) = 0,10); 

f(n) – функция для значений n (f(20) = 5,0). Для селена 

критический диапазон составляет 0,045, для азота – 0,65,  

Та б л и ц а  1

Результаты измерений массовой доли селена, азота, фосфора и калия в СОП (n = 20, J = 2, P = 0,95)

№ результата 

измерений, i

Массовая доля селена (Se), азота (N), фосфора (P) и калия (K)

Селен Se, мг/кг Азот N, % Фосфор P, % Калий K, %

1 0,045 ± 0,002 4,10 ± 0,05 0,70 ± 0,01 2,83 ± 0,03

2 0,051 ± 0,003 4,14 ± 0,01 0,67 ± 0,002 2,92 ± 0,05

3 0,042 ± 0,002 4,03 ± 0,08 0,70 ± 0,01 2,90 ± 0,03

4 0,043 ± 0,005 4,10 ± 0,04 0,71 ± 0,01 2,83 ± 0,04

5 0,052 ± 0,002 4,10 ± 0,05 0,69 ± 0,02 2,84 ± 0,02

6 0,036 ± 0,001 4,12 ± 0,03 0,71 ± 0,01 2,79 ± 0,01

7 0,051 ± 0,002 4,07 ± 0,09 0,71 ± 0,01 2,91 ± 0,04

8 0,049 ± 0,004 4,09 ± 0,09 0,70 ± 0,01 2,90 ± 0,03

9 0,037 ± 0,001 4,12 ± 0,02 0,70 ± 0,02 2,93 ± 0,06

10 0,039 ± 0,002 4,12 ± 0,03 0,71 ± 0,003 2,82 ± 0,05

11 0,041 ± 0,005 3,97 ± 0,11 0,68 ± 0,01 2,81 ± 0,05

12 0,046 ± 0,004 4,12 ± 0,06 0,68 ± 0,02 2,91 ± 0,04

13 0,051 ± 0,003 4,11 ± 0,06 0,69 ± 0,02 2,93 ± 0,06

14 0,042 ± 0,004 4,14 ± 0,05 0,71 ± 0,003 2,82 ± 0,05

15 0,041 ± 0,004 4,11 ± 0,08 0,71 ± 0,02 2,81 ± 0,05

16 0,041 ± 0,005 4,10 ± 0,05 0,70 ± 0,01 2,91 ± 0,04

17 0,051 ± 0,001 4,10 ± 0,04 0,69 ± 0,03 2,92 ± 0,05

18 0,041 ± 0,002 3,93 ± 0,005 0,67 ± 0,02 2,85 ± 0,04

19 0,038 ± 0,003 4,09 ± 0,01 0,68 ± 0,01 2,83 ± 0,04

20 0,050 ± 0,004 4,07 ± 0,001 0,68 ± 0,001 2,88 ± 0,01

среднее У 0,044 4,09* 0,69 2,87

sy 0,005 0,054 0,013 0,046

Уi(макс) – Уi(мин) 0,015 0,22 0,04 0,14

uprec 0,0012 0,012 0,003 0,010

* По данным [13], содержание азота в капусте пекинской, выращиваемой на дерново-подзолистой высокоокультуренной почве, может 

достигать 6,2 %.
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для фосфора – 0,35 и для калия – 0,50. Диапазон 

результатов измерений (R = Уi(макс) – Уi(мин)) для селена 

составил 0,015, что меньше 0,045, для азота – 0,22, что 

меньше 0,65, для фосфора – 0,04, что меньше 0,35, 

и калия – 0,14, что меньше 0,50, соответственно, то есть 

выполняется неравенство Ri   CR0,95(n), следовательно, 

все результаты определений селена, азота, фосфора 

и калия в СОП считаются приемлемыми и используются 

для оценки аттестованного значения. Аттестованное зна-

чение массовой доли элементов в СОП оценивали как 

среднее арифметическое значение, равное для селена 

0,044 мг/кг, для азота – 4,09 %, для фосфора – 0,69 %, 

для калия – 2,87 %.

Для каждого элемента вычислили стандартную не-

определенность от прецизионности (uprec) в соответствии 

с [8] по формуле: uprec = Sy / !n, где: Sy – стандартное 

отклонение; n – число измерений (табл. 1).

Для установления величины интервала аттестован-

ного значения массовой доли селена, азота, фосфора 

и калия в СОП (граница неопределенности) провели 

расчет расширенной неопределенности (U) СОП в соот-

ветствии с [14] по формуле:

 , 

где k – коэффициент охвата = 1,65, что соответствует 

P = 0,95 по [15];

uс(У ) – суммарная неопределенность; 

У  – среднее арифметическое значение результатов 

измерения массовой доли элемента.

Для определения суммарной неопределенности СОП 

по формуле

 

использовали uchar – неопределенность от способа уста-

новления аттестованного значения СО, uh – стандартную 

неопределенность от неоднородности, ustab – стандарт-

ную неопределенность от нестабильности.

Оценку неопределенности от способа установления 

аттестованного значения СОП провели в соответствии 

с [14] по формуле: 

 u = +
s

p
+

s

p n
char

I(o) r
σ
Θ

2
2 2

2
,  

где sI(о) – стандартное отклонение промежуточной 

прецизионности, обусловленное различием между 

операторами; 

р – число операторов (уровней промежуточной 

прецизионности); 

n – число измерений каждого оператора в условиях 

промежуточной прецизионности; 

sr – стандартное отклонение результатов измерений 

элемента в СОП из p = 2, n = 8 (табл. 2); 

 ! – стандартная неопределенность систематиче-

ского смещения результатов измерений для лаборато-

рии (для селена  ! = 0,009, азота  ! = 0,13, фосфора 

 ! = 0,08 и калия  ! = 0,11).

Вычислили стандартное отклонение результатов 

измерений элементов в СОП  и стан-

дартное отклонение промежуточной прецизионно-

сти, обусловленное различием между операторами 

. 

Сравнили sr co стандартным отклонением повторяе-

мости  r (для селена равное 0,008, для азота 0,12, для 

фосфора 0,07 и калия 0,10) по критерию хи-квадрат, 

проверив неравенство:

 

S x (v)

v

r

r

2

2

0.95
2

σ

≤ ,

 

где x2
0,95(v) – квантиль x2-распределения, равен 23,685 

по [14]; 

v – число степеней свободы (v = p(n –1) = 2 (8–1) = 

= 14). 

Для каждого элемента неравенство выполняется, 

следовательно, повторяемость результатов определения 

элементов для двух операторов (уровней промежуточной 

прецизионности) удовлетворительна. Для дальнейшей 

обработки принимаем результаты, полученные на 

всех уровнях. Сравнили sI(о) и стандартное отклонение 

промежуточной прецизионности  I(о), равное 0,009 для 

селена, 0,13 для азота, 0,055 для фосфора и 0,011 для 

калия по критерию хи-квадрат в соответствии с [13], 

проверив неравенство:

 

s
n

s

n

x v

v

I o r

I o r

( )

( )

. ( )
,

2 2

2

0 95
21

1

1
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− −

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




− −










≤

σ σ

где x2
0,95(v) = 3,841; 

v – число степеней свободы (v = p – 1 = 2 – 1 = 1). 

Для селена, азота, фосфора и калия неравенство 

выполняется, так как значения 2,12; 3,65; 0,95 и 2,51 

соответственно меньше 3,841. Стандартное отклоне-

ние sI(о) является приемлемым, и результаты можно 

использовать для оценки аттестованного значения СОП 

и стандартной неопределенности от способа установ-

ления аттестованного значения для каждого элемента.
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Рассчитали неопределенность, связанную с уста-

новлением аттестованного значения СОП: для селена – 

uchar = 0,0105, для азота – uchar = 0,159, для фосфора – uchar = 

= 0,086 и калия – uchar = 0,13.

Оценку неопределенности от неоднородности (uh) 

СОП для каждого элемента провели в соответствии 

с [14] по формуле: 

 

u =
(SS SSe)

J

M

M
h

H −
⋅

0

или u = SSe
M

M
h 1 3 0/ "  (если S SH < S Se), 

где Мо – масса каждой пробы СОП (0,5 г); 

М – наименьшая представительная проба СОП (0,2 г); 

S Se – средние квадраты отклонений результатов 

измерений селена от средних значений для каждой 

пробы;

S SH – средние квадраты отклонений результатов 

измерений элементов от средних значений между 

пробами; 

J – число многократных измерений.

Для определения количества отбираемых проб СОП 

необходимо найти отношение:

 Q = Uдоп / Sмви, 

где Uдоп – допускаемое значение расширенной неопре-

деленности; 

Sмви – стандартное отклонение повторяемости. 

Для селена Q = 2,2 (Sмви = 0,009, Uдоп = 0,020), для 

азота Q = 3,3 (Sмви = 0,12, Uдоп = 0,40), для фосфора 

Q = 2,1 (Sмви = 0,07, Uдоп = 0,15), для калия Q = 3,0 

(Sмви = 0,10, Uдоп = 0,30).

По [14] нашли число отбираемых проб (n) для 

оценки неопределенности от неоднородности. Для 

селена, фосфора и калия n = 13, для азота n = 11 

при фиксированном числе многократных измерений 

J = 4. Рассчитали среднеарифметические значения У  

всех N J результатов измерений для каждого элемента 

(табл. 3).

Вычислили сумму квадратов отклонений результатов 

измерений от средних значений для каждой пробы 

SS = x xe nj n

j=

J

n=

N

( )−∑∑
2

11

 и сумму квадратов отклонений 

средних результатов для каждой пробы от среднего 

арифметического всех результатов SS j x xH n

n=

N

= −∑( )2

1

.  

Для селена SSe = 0,0011, SSH = 0,00034, для азота 

SSe = 0,24, SSH = 0,078, для фосфора SSe = 0,044, SSH = 

0,010, для калия SSe = 0,15, SSH = 0,047.

Вычислили средние квадраты отклонений результатов 

измерений от средних значений для каждой пробы S Se =  

= S Se /[N(J – 1)] и между пробами S SH = S SH /(N – 1). 

Для селена S Se = 0,0000277, S SH = 0,0000282, для азота 

S Se = 0,0074, S SH = 0,0078, для фосфора S Se = 0,00026, 

S SH = 0,00037, для калия S Se = 0,0037, S SH = 0,0039.

Та б л и ц а  2

Результат исследования неопределенности от способа установления аттестованного значения СОП

Элемент Уровень 

(оператор)

Номер результата Среднее уn Среднее

1 2 3 4 5 6 7 8

Селен 1 0,047 0,043 0,045 0,043 0,045 0,044 0,043 0,045 0,044
0,043

2 0,042 0,039 0,042 0,044 0,043 0,046 0,042 0,041 0,042

sI(о) = 0,0075, sr = 0,0020

Азот 1 4,10 4,11 4,03 4,084 3,99 4,10 4,09 4,07 4,07
4,07

2 4,07 4,03 4,09 4,10 4,08 4,07 4,06 4,11 4,08

sI(о) = 0,129, sr = 0,035

Фосфор 1 0,69 0,67 0,70 0,68 0,69 0,67 0,70 0,68 0,685
0,69

2 0,68 0,70 0,69 0,71 0,70 0,68 0,69 0,70 0,694

sI(о) = 0,046, sr = 0,011

Калий 1 2,95 2,86 2,85 2,86 2,85 2,88 2,87 2,88 2,87
2,88

2 2,88 2,87 2,89 2,88 2,91 2,90 2,89 2,86 2,89

sI(о) = 0,097, sr = 0,034
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Та б л и ц а  3

Результаты исследования неопределtнности от неоднородности СОП при определении селена, азота, 

фосфора и калия

Номер пробы 
Номер результата

У j(средн.)
1 2 3 4

Селен

1 0,044 0,039 0,046 0,044 0,043

2 0,045 0,054 0,039 0,048 0,047

3 0,035 0,044 0,046 0,048 0,043

4 0,039 0,039 0,036 0,051 0,041

5 0,037 0,055 0,052 0,042 0,047

6 0,045 0,057 0,042 0,041 0,046

7 0,048 0,044 0,038 0,043 0,043

8 0,052 0,046 0,044 0,049 0,048

9 0,042 0,042 0,050 0,045 0,045

10 0,042 0,044 0,039 0,033 0,040

11 0,044 0,045 0,044 0,045 0,045

12 0,044 0,043 0,045 0,043 0,044

13 0,033 0,040 0,036 0,048 0,039

Уn(средн.) 0,042 0,046 0,043 0,045 0,044

Азот 

1 4,05 4,15 4,05 3,97 4,05

2 4,15 4,13 4,04 4,07 4,10

3 4,09 3,92 4,15 4,01 4,04

4 4,11 3,95 4,05 4,09 4,05

5 4,06 4,13 4,09 4,15 4,11

6 4,14 4,05 3,77 4,18 4,04

7 4,09 4,15 4,06 4,18 4,12

8 3,98 4,16 4,18 4,05 4,09

9 4,00 4,18 4,19 4,09 4,11

10 4,09 3,95 3,92 3,93 3,97

11 4,04 4,12 4,08 4,10 4,09

Уn(средн.) 4,07 4,08 4,05 4,08 4,07

Фосфор 

1 0,68 0,70 0,71 0,69 0,69

2 0,71 0,69 0,67 0,67 0,69

3 0,71 0,69 0,71 0,69 0,70

4 0,68 0,68 0,70 0,71 0,69

5 0,69 0,71 0,71 0,69 0,70

6 0,71 0,70 0,72 0,70 0,71

7 0,72 0,73 0,71 0,69 0,71

8 0,72 0,68 0,67 0,71 0,69
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Номер пробы 
Номер результата

У j(средн.)
1 2 3 4

9 0,71 0,70 0,72 0,68 0,70

10 0,70 0,69 0,71 0,71 0,70

11 0,71 0,66 0,69 0,68 0,68

12 0,68 0,69 0,71 0,67 0,69

13 0,69 0,70 0,67 0,66 0,68

Уn(средн.) 0,70 0,69 0,70 0,69 0,70

Калий 

1 2,79 2,88 2,76 2,96 2,85

2 2,86 2,98 2,83 2,92 2,90

3 2,81 2,90 2,89 2,83 2,86

4 2,78 2,88 2,93 2,77 2,84

5 2,84 2,84 2,94 2,97 2,90

6 2,78 2,81 2,91 2,90 2,85

7 2,85 2,97 2,89 2,86 2,89

8 2,92 2,88 2,95 2,79 2,89

9 2,95 2,90 2,88 2,93 2,91

10 2,80 2,84 2,84 2,94 2,85

11 2,76 2,87 2,81 2,91 2,83

12 2,95 2,87 2,97 2,89 2,92

13 2,95 2,90 2,88 2,93 2,91

Уn(средн.) 2,85 2,89 2,88 2,89 2,88

О к о н ч а н и е  т а б л и ц ы  3

Рассчитали неопределенность от неоднородности для 

селена uh = 0,00057, для азота uh = 0,025, для фосфора 

uh = 0,013, для калия uh = 0,016.

Оценку стандартной неопределенности от неста-

бильности (ustab) в момент времени t провели в соответ-

ствии с [14] по формуле: ustab = sa × t , где sa – стандартное 

отклонение коэффициента скорости изменения ре-

зультатов определения элементов в СОП в условиях 

промежуточной прецизионности (а) в момент време- 

ни (t).

Для оценки неопределенности от нестабильности 

за период исследования стабильности СОП определили 

число измерений по [14] для каждого элемента, которое 

зависит от соотношения  I/(")/Uдоп, где Uдоп – допускаемое 

значение расширенной неопределенности аттестованного 

значения СОП;  I/(") – оцененное значение стандартного 

отклонения промежуточной прецизионности. Для селена 

 I/(") = 0,009, Uдоп = 0,020, азота  I/(") = 0,13, Uдоп = 0,40, для 

фосфора  I/(") = 0,07, Uдоп = 0,15, для калия  I/(") = 0,10,  

Uдоп = 0,30. Получили соотношение  I/(") / Uдоп для 

селена = 0,45, для азота = 0,32, для фосфора = 0,47, 

для калия = 0,33. Для каждого элемента минимальное 

число определений при исследовании нестабильности 

СОП равно 4.

В соответствии с [15] продолжительность исследо-

вания нестабильности должна быть не менее половины 

срока годности СО. Исследования стабильности СОП 

состава капусты пекинской проводили в условиях 

промежуточной прецизионности в течение 18 месяцев. 

Периодичность проверки составила 6 месяцев (t = 6). 

Результаты исследований стабильности СОП на примере 

селена представлены в табл. 4.

Определили скользящие размахи Ri по формуле 

Ri = Di – Di–1. Средний скользящий размах для селена 

R = 0,0012.

Стандартное отклонение разностей результатов sD 

вычислили по среднему скользящему размаху R по 

формуле: sD = 0,89 · R = 0,89 · 0,0012 = 0,0011.

Определили коэффициент а по полученным значе-

ниям Di методом наименьших квадратов по формуле:
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 a = D t ti i

n

n

i

i

n

= =

∑ ∑
1

2

1

/  = –0,0029 / 108 = –0,000027.

Определили стандартное отклонение sa коэффици-

ента а по формуле: 

 
s = s ta D i

i =

n
2 2

1

/ , .∑ = 0 000099

Оценили стандартную неопределенность от неста-

бильности в момент времени t по формуле ustab = sa × t = 

= 0,000099 × 6 = 0,00059.

Проверили гипотезу об отсутствии тренда. Для про-

верки гипотезы вычислили отношение t̂  по формуле: 

t̂  = a /sa = –0,000027 / 0,000099 = –0,273.

Сравнили полученное значение t̂  = 0,273 с квантилем 

распределения Стьюдента t0,95(n – 1) = 3,182, найденному 

по [16]. 

Для селена неравенство t̂  # t0.95(n – 1) выполняется, 

так как значения 0,273 меньше 3,182. 

Аналогично проверили гипотезу об отсутствии тренда 

для азота, фосфора и калия. Значения t̂  для азота, 

фосфора и калия составляют 3,08, 1,78 и 2,97, что 

меньше 3,182. Неравенство t # t0.95(n – 1) для каждого 

элемента выполняется. 

Тогда гипотезу об отсутствии тренда принимаем. 

Следовательно, статистически значимого измене-

ния за период исследования стабильности СОП не 

обнаружено.

Итого неопределенность от нестабильности для 

селена ustab = 0,00059, для азота ustab = 0,0083, для 

фосфора ustab = 0,0017 и калия ustab = 0,012.

По [17] определили срок годности СОП (Т) по фор-

муле T   UT / t0.95(n-1) · Sa, где UТ – допускаемое зна-

чение погрешности от нестабильности (UТ = 2/3 · Uдоп); 

t0,95(n – 1) = 3,182. Тогда T = 0,013 / 3,182·0,000099 = 

= 40 месяцев, или 3 года 4 месяца. Срок годности СОП 

состава капусты пекинской составляет не более 3 лет.

Для расчета суммарной неопределенности uc(Уi) для 

каждого элемента рассчитали стандартную неопреде-

Та б л и ц а  4

Результат исследования стабильности при определении селена, азота, фосфора и калия в СОП  

($ = 0,3, t = 6, n = 4)

Элемент У, мг/кг di 9di (1 – 9)Di–1 Di Ri

Селен

0,045 0 0 0 0 –

0,047 0,003 0,001 0 0,0008 0,0008

0,039 –0,006 –0,002 0,001 –0,0011 0,0019

0,050 0,006 0,002 –0,001 0,0009 0,0020

У  = 0,045 ср = 0,0012

Азот

4,02 0 0 0 0 –

4,04 0,020 0,006 0 0,0060 0,0060

4,08 0,060 0,018 0,004 0,0222 0,0162

4,13 0,110 0,033 0,016 0,0485 0,0263

У  = 4,07 ср = 0,016

Фосфор

0,69 0 0 0 0 –

0,70 0,009 0,003 0 0,0027 0,0027

0,71 0,012 0,004 0,002 0,0055 0,0028

0,68 –0,010 –0,003 0,004 0,0010 0,0045

У  = 0,70 ср = 0,0034

Калий

2,79 0 0 0 0 –

2,81 0,023 0,007 0 0,0069 0,0069

2,87 0,080 0,024 0,005 0,0290 0,0221

2,95 0,160 0,048 0,020 0,0683 0,0393

У  = 2,86 ср = 0,023



Reference Materials № 3, 2016 29

Исследование материалов, разработка и производство стандартных образцов

ленность от нестабильности ustab; неопределенность, 

связанную с установлением аттестованного значения 

uchar; стандартную неопределенность от неоднород-

ности uh.

То гд а  д л я  с е л е н а  

# #0,0105 0,00057 0,000592 2 2+ + 0 010, ,  д л я  а з о т а 

uc(У) = 0,161, для фосфора uc(У) = 0,087 и для калия 

uc(У) = 0,131.

Провели расчет расширенной неопределенности (U) 

СОП для каждого элемента: U(Se) = k · uc(Уi) = 1,65·0,010 = 

= 0,017; U(N) = 1,65·0,161 = 0,27; U(P) = 1,65·0,087 = 0,14; 

U(K) = 1,65·0,131 = 0,22.

По результатам исследований получили для каж-

дого элемента установленное аттестованное значение 

массовой доли элементов в СОП и расширенную 

неопределенность: для селена 0,044 ± 0,017 мг/кг; для 

азота 4,09 ± 0,27 %; для фосфора 0,69 ± 0,14 %; для 

калия 2,87 ± 0,22 %.

В соответствии с [18] окончательный результат атте-

стации вписан в паспорт (свидетельство) на стандарт-

ный образец предприятия состава капусты пекинской 

СОП 11–2016 МГУТУ. На этикетке указаны наименование 

материала, номер, год изготовления и срок действия 

СОП (рис.). 

Хранение образцов СОП осуществляется в темном 

месте при комнатной температуре (+15...+25°С) в гер-

метичной таре.

Выводы

Разработан стандартный образец предприятия МГУТУ 

им. К.Г. Разумовского состава капусты пекинской 

с аттестованным содержанием селена, азота, фосфора 

и калия с нормированным значением неопределенности: 

селен 0,044 ± 0,017 мг/кг, азот 4,09 ± 0,27 %, фосфор 

0,69 ± 0,14 % и калий 2,87 ± 0,22 % в пересчете на 

абсолютно сухое вещество. СОП предназначен для конт- 

роля правильности результатов определения элемен-

тного состава при анализе продовольственного сырья 

растительного происхождения. Наименьшая предста-

вительная проба СОП – 0,5 г, срок годности 3 года.

Этикетка стандартного образца предприятия состава капусты пекинской, МГУТУ им. К.Г. Разумовского
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:;<=>?;@A6* \]^ _^`^_^ab^ cde^_fdg h` bhcihjfefha kfe] e]^ ^jedlgfj]^m c^e_hghnfbdg b]d_dbe^_fjefbj fabgomfan d 

b^_efp^m qdgo^ dam da ^ridam^m oab^_edfaes fj a^b^jjd_s eh ^ajo_^ da ^``^befq^ dbbo_dbs dam i_^bfjfha bhae_hg h` 

_^jogej h` ^g^c^ae bhcihjfefha m^e^_cfadefha fa `hhm fan_^mf^aej dam i_hmobejB 

\]fj idi^_ _^i_^j^aej e]^ m^q^ghic^ae h` d _^`^_^ab^ cde^_fdg h` `hhm b_hi bhcihjfefha `h_ j^g^afoc< afe_hn^a< 

i]hji]h_oj dam ihedjjfoc bhae^aeB

BA<C>DE6* \h fm^aef`s e]^ j^g^afoc e]^ ]sl_fm dehcfb dljh_iefha c^e]hm kdj oj^m< eh fm^aef`s e]^ afe_hn^a dam 

i]hji]h_oj e]^ i]hehc^e_fb c^e]hm kdj oj^m< eh m^e^_cfa^ e]^ ihedjjfoc tdc^Fi]hehc^e_fb c^e]hm kdj oj^mB 

u]^a m^e^_cfafan e]^ c^e_hghnfbdg b]d_dbe^_fjefbj h` e]^ _^`^_^ab^ cde^_fdg e]^ vojjfda adefhadg faje_obefhaj dam 

_^bhcc^amdefhaj Iw KLMNFOPPQ dam x SPBOBPSTFOPPM k^_^ diigf^mB

:AEF@<E6*ydj^m ha e]^ _^j^d_b] pamfanj e]^ _^`^_^ab^ cde^_fdg h` z]fa^j^ bdlldn^ bhcihjfefha kfe] d b^_efp^m 

qdgo^ dam da ^ridam^m oab^_edfaes kdj m^q^ghi^mV `h_ j^g^afoc PBPNN W PBPLM cnX{nY `h_ afe_hn^a NBPQ W PBOM ZY 

`h_ i]hji]h_oj PB[Q W PBLN ZY `h_ ihedjjfoc OBTM W PBOO ZB

Key words: reference materials, uncertainty evaluation, selenium, nitrogen, phosphorus, potassium. 
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